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Abstract (Basic) : DE 2705220 A 

Dental material for tooth preservation and cavity repair is obtd. 
by polymerising a mixt. of (A) a finely divided filler, (B) a 
polymerisable liq. organic binder and (C) a polymerisation initiator. 
The filler contains 70-95%, pref . 75-85%, of particles 0.7-25 mu, pref . 
0.7-20U in size, and 30-50%, pref. 25-15%, of particles 0.2-0. 7 mu in 
size. 

The filler material has excellent pressure-resistance and the 
desired transparency. Because of the wide particle size range resulting 
in a dental material of ave. particle size, a high amt. of filler can 
be used, e.g. 75-95%. 
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" Verfahren zur Herstellung von Dentalwerkstof fen fUr die 
Zahnerhaltung ** 



Priorltat: 9. Februar 1976, V^St.A., Nr. 656 522 



i.20 



Patentansprdche 

<ll Verfahren zur Herstellung von Dentalwerkstof fen fttr die 
20 Zahnerhaltung durch PolyTnerisatloh elnes Gemlsches aus' elheTH 
felnkernlgen ?Qllstoff , elnem polyraerlslerbaren flOssigen or- 
ganlschen Blndemlttel und elnem Polymerlsatlonslnltlator , 
dadurch gekennzelchnet, dafi man elnea 
panstof f verwendet , der 70 bis 95 Gewlchtsprozent Tellchen mlt 
25 elner KornerOBe von 0,7 bis 25 Mlkron und 5 bis 30 Gewlchts* 
prozent Tellchen mlt elner Korngraae von 0,2 bis 0,7 Mlkron 
enthSlt. 
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1 2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daft man 
elnen Pailstoff verwendet, der 75 bis 85 Gewichtsprozent Tell- 
chen mlt elner KorncrSSe von 0,7 bis 20 Mlkron und 15 bis 25 Ge- 
wichtsprozent Tellchen mlt elner Korngrafie von 0,2 bis 0,7 Mi- 

^ kron enth£llt« 

3. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnat , 
daB man als Failstoff Of-Quarz verwendet. 

10 1. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft man 
den Failstoff In elner Menge von etwa 75 bis 90 Gewichtsprozent, 
bezogen auf die Gesamtmasse des Dentalwerkstof f es , einsetzt. 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft man 
15 als Bindemlttel das Glycldylmethacrylat-Derlvat von Blsphenol A 

verwendet . 

6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft man 
eln Bindemlttel verwendet, das zusStzllch eln reaktlonsfShlges 

20 VerdUnnungsmlttel enthSllt. 

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft man 
elnen FOllstoff einsetzt, der unter "Verwendung eines Mahlmlttels 
mlt der gleicheti chemlschen Zusammensetzung hergestellt worden 

25 1st. 

8. Polymerlsierbare Massen zur Verwendung als Dentalwerk- 
stoff far die Zahnerhaltung aus elnem feink'Smlgen PUllstoff 
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und elnem polynierlslerbaren flUssigen organlschen Blndealttel, 
dadurch gekennzelchnet, dafi 70 bis 95 Gewlchtsprozent des FQll- 
stoffes eine KorngrSfte von 0,7 bis 25 Mlkron und 5 bis 30 Ge- 
wlchtsprozent elne KorngrBBe von 0,2 bis 0,7 Mlkron besltzen. 
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" Verfahren zur Herstellung von Dentalwerkstof fen fUr die 
Zahnerhaltung ^ 



15 

Dentalwerkstoffe fUr die Zahnerhaltung aus elnem polymerlsler- 

baren fiassigen organlschen Blndemittel und elnem felnkSrnlgen 
anorganischen 

festen/PUllstof f sind bekannt. Belspielsx^relse 1st In der US-PS 
3 066 112 eln Dentalwerkstof f beschrleben, der aus 17 bis 3^ Ge- 

20 wlchtsprozent elnes wiirmehMrtbaren Harzes, wle dem Glycldylmeth- 
acrylat-Derlvat von Bisphenol A, Ira allgemelnen als BlsGMA be- 
zelchnety und 66 bis 33 Gewlchtsprozent elnes FQllstoffeSj wle 
klares, farblosesj geschmolzcnes Slllclumdloxld mlt elner Korn- 
gr^fie von h^chs.tens Mlkron, besteht und als Pailmaterlal zur 

25 Zahnerhaltung geelgnet 1st. Dlese Dentalwerkstoffe besltzen elne 
Druckfestlgkelt bis 1 6l7 kg/cm^. 



Solche Dentalwerkstoffe sollen sowohl die Punktlon als auch das 
Aussehen des besch^dlgten Zahnes wleder herstellen. Infolge- 
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1 dessen mufl eln geelgneter V/erkstoff elner Anzahl von praktlschen 
Anforderungen genUgen. Das verwendete organische polymerlsler- 
bare Blndemlttel mufl unter den Im Mund herrschenden Bedlngun- 
gen rasch und vollst^dlg polymerlsleren. Der Dentalwerkstoff 
* rauB bei der Polymerisation eine geringe Schrurapfung aufwelsen 
und elne niedrlge Wasserabsorptlon, nledrlge LOsllchkelt in der 
Mundfiasslgkelt , geringe Toxlzltat und ausrelchende Pestlgkelts- 
eigenschaften besltzen. Da diese Anforderungen durch das Kunst- 
harz alleln nlcht erfOllt werden k3nnen, slnd derartlge Dental- 
werkstoffe Im allgemeinen Gemische, d, h. sie enthalten zur 
Verstarkung PQllstoffe, 



Durch den Zusatz von Pailstoffen zu dem fiassigen organlschen 
Blndemlttel werden Dentalwerkstoffe erhalten, die sich hln- 
slchtllch Dlmenslonsstabllltat , Bestandlgkelt gegen Abnutzung^ 
Parbe^ Transparenz und Festlgkeit mlt der natUrllchen Zahnkrone 
verglelchen lassen, Derartige Dentalwerkstoffe behalten Ihre 
Form und stUtzen die Reste des natQrllchen Zahns wShrend des 
Kauens. Die Transparenz elnes polymerlslerten Dental werkstof- 
fes mufl mlt der Transparenz der natarllchen zahne verglelchbar 
sein, Diese Anforderung ist entscheldend fUr den a^thetlschen 
Eindruck elnes Dentalwerkstof fes , besonders bei seiner Verwen- 



15 



25 



dung Im vorderen Tell des Mundes, wo derartige Werkstoffe vor- ' 

stark 

wlegend benutzt werden, Eln zu/transparenter polymerlslerter 
Dentalwerkstoff erschelnt als glaslger, fensterartiger Be- 
reich im Zahn, wlhrend auf der anderen Selte eln Dentalwerk- 
stoff, der ungenOgende Transparenz aufwelst oder zu trUb 1st, 
als eln trUber, weilier Pleck auf dera Zahn erschelnt • Infolge- 

J 
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1 dessen slnd Dentalwerkstof fe, die dlese Grundanforderunsen 
nlcht erfQllen , nlcht annehnibar, da sle nicht In der Lage 
slndf das natUrllche Aussehen des Zahnes wlederher^ustellen 
Oder vorzutSuschen, 

5 

Die physikallschen und optischen Eigenschaf ten des In der US- 
PS 3 066 112 beschriebenen orcanlschen Blndemittels ernidgll- 
chen die Herstellung elnes Dentalwerkstof fes nit geelgneter 
Transparenz far die Verwendung bel der Zahnerhaltung. Der Bre- 
> chungslndex des verwendeten Filllstoffes mufi dem Brechungs Index 
des polymerlslerten Blndemittels entsprechen, damlt die Trans- 
parenz des Dentalwerkstof fes derjenlgen der natarllchen Z^hne 
glelcht. Die Eigenschaf t der Transparenz wlrd nach der American 
Dental Association Specification Nr. 9 ftlr Dental-Slllcat- 
zeraent untersucht und soli nach dleser PrUfung elne Opacltilt 
von etwa 35 % errelchen (Co. 70). 



Die melsten technisch hergestellten Dentalwerkstof fe fUr die 
Zahnerhaltung bestehen also aus dem In der US-PS 3 066 112 be- 
schriebenen organlschen Blndemlttel und enthalten aufierdem Im 
allgeraelnen Quarztellchen als ?ailstoff« Sowohl das organlsche 
Blndemlttel als auch die als PUllstoff verwendeten Quarztell- 
chen besltzen elnen Brechungslndex von etwa 1,50 bis l,55t Das 

beste Aussehen jerrelchen die Dentalwerkstof fe angebllch, wenn 

den 

eln gerlnger Unterschled zwlschen/Brechungslndlzes des Blnde- 
mittels und des Pailstoffes besteht, d, h, eln Unterschled von 
etwa 0,005, Jedoch vorzugswelse nlcht grCSSer als 0,025t 
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In neuerer Zelt besteht eln Bedarf nach Dentalwerkstoffen zur 
Zahnerhaltung rnlt stark verbesserter Druckfestlgkeit. Die 
Druckfestlgkelt kann Im allgeraeinen dadurch erhfiht werden. daB 
die Menge an POllstoff vergrSEert wlrd. Urn die Verwendung 
elner groSen Menge an Pailstoffen zu ermOgllchen^ mOssen dlese 
jedoch In besonders felnkSmlger Form vorllegen. 

Die Verwendung felnkJ5rniger Ptlllstoffe In Dentalwerkstoffen 
zur Zahnerhaltung 1st belsplelswelse In den US-PSen 3 709 866, 
3 452 i»37, 3 629 l87. 3 539 533 und 3 751 399 beschrieben. In 
der US-PS 3 792 531 1st eln Dentalwerkstoff beschrieben, der 
elnen felnkSrnlgen POllstoff rait elner Korngr36e von 0,7 
bis 30 Mlkron enthSlt, wobel darauf geachtet werden soil, dafi 
Tellchen mlt elnera geringeren Durchmesser als 0,7 Mlkron nicht 
in nennensv*erter Menge enthalten sind. Solche Tellchen sollen 
naalich die Transparenz des Dentalwerkstoffes ungOnstig be- 
elnflussen. Aus der DT-OS 2 403 211 1st eln Dentalwerkstoff 
bekannt, dessen PUllstoff ausschlleflllch aus Tellchen mlt 
elnem geringeren Durchmesser als 0,7 Mlkron besteht, vorzugs- 
welse 1st der Durchmesser sogar nbch vlel klelner. In der DT- 
OS 2 405 573 1st eln Dentalwerkstoff beschrieben, dessen Pttll- 
stoff elne Korngr5Be von hCchstens 0,07 Mlkron besltzt, 
Zusatzllch kSnnen felne aiastellcheh mlt elner KomgrSfie 
von hOchstens 5 Mlkron vorhanden seln, jedoch nur In elner 
Menge von h{5chstens 25 Gewlchtsprozent der Gesamtmasse des 
Fflllstoffes. 

Der Erflndung llegt die Aufgabe zugrunde,eln Verfahren zur 

Herstellung von Dentalwerkstoffen zur Zahnerhaltung mlt her- j 

70983 27 0924 
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1 vorragender Druckfestlgkeit und guter Transparenz zu schaffen, 

Dlese Aufgabe wird durch den Uberraschenden Befund gelOst. daB 
Im Gegensatz zur blsherlgen Anslcht die Druckfestlgkeit von 
5 Dentalwerkstoffen ohne Verlust der erwUnschten Transparenz da- 
durch wesentllch erh'Jht werden kann, dafl eln felnkSrnlger pail- 
stoff mlt elner solchen KorngrSflenvertellung eingesetzt 
wlrd, dafi eln erhebllcher Tell des PUllstoffes eine Korn- 
greae von 0.2 bis 0.7 Mlkron aufwelst. wShrend der Rest elne 
KorngraBe von 0,7 bis 25 Mlkron besltzt. 

Die Erflndung betrlfft somlt den In den AnsprUchen gekennzelch- 
neten Gegenstand. 

Die erflndungsgemaB hergestellten Dentalwerkstof fe zur Zahner- 
haltung welsen Im Verglelch zu Werkstoffen, die PUllstoffe rait 
anderer KomgraBenvertellung enthalten. elne hervorragende Druck 
festlgkelt und die wanschenswerte Transparenz auf. 

Da die vortellhaften Elgenschaften^ der erflndungsgemS^ herge- 
stellten Dentalwerkstoffe auf der KorngrSBenvertellung des ver- 
wendeten PUllstoffes beruhen, 1st die Art des elngesetzten fias- 
slgen organlschen polymerlslerbaren Blnderalttels nlcht krltlsch. 
Es 1st elne Anzqhl von geelgneten polymerlslerbaren Blndemltteln 

25 

bekannt, Belsplelswelse elgnen slch die In der US-PS 3 066 112 
beschrlebenen Blnderalttel mlt der Bezelchnung BlsGMA. Sle wer- 
den bevorzugt fUr das erf IndungsgemMfle Verfahren ver- 
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wendet. Die polymerlslerbaren Blndemlttel enthalten vorzugswel* 
Be elne bestlmmte Menge elnes reaktlonsfMhlgen Verdttnnungsmit- 
tels^ wle Triathylenglykoldlmethacrylat Oder TetraMthylenglykol 
dlmethacrylat, zur Verralnderung Ihrer Vlskosltat, Dlese VerdOn- 
nungsmlttel werden zur Kontrolle der VlskoaltSt Im allgemelnen 
In einer Menge von etwa 25 bis 50 Gewlchtsprozent ^ bezogen auf 
die Menge des polymerlslerbaren Blndemlttels^ eingesetzt. Fltls- 
slge polymerlslerbare Blndemlttel slnd auch In der US*PS 
3 539 533 beschrleben. Ebenfalls geelgnet slnd die photopoly- 
merlslerbaren Blndemlttel ^ die aus der US-PS 3 709 866 bekannt 
slnd. 

Der erflndungsgem^S verwendete felnkSrnlge Ftillstoff welst 
elne solche KorngrOAenvertellung auf « dafi 70 bis 95 Ge- 
wlchtsprozent der Tellchen elnen Durchmesser im Bereich von 
0,7 bis 25 Mlkron und 5 bis 30 Gewlchtsprozent elnen Durchmes- 
ser Ira Bereich von 0,2 bis 0,7 Mlkron besltzen. Tellchen rait 
elnem grdfieren Durchmesser als 25 Mlkron slnd nlcht erwQnschtj 
da Ihre tlber Spuren hlnausgehende Anwesenhelt zu elner uner- * 
wQnscht grofien Rauhhelt der OberflSche des f)entalwerkstoffes 

filhrt. AuAerdem vermlndern sle die Druckfestlgkelt des Werk- 

■ 

stoffes. Tellchen mlt elnem gerlngeren Durchmesser als 6^2 Ml- 
kron kttnnen als Ubllches VerdlckungSralttel Im erflndungsgemi- 

Ben Dentalwerkstof f verwendet werden, Jedoch nlcht In grttAerer 

des Fails toffs. 

Menge als etwa 5 Gewlchtsprozent /Tellchen mlt derart gerlngem 
Durchmesser erhOhen nSmllch die VlskosltSt des Blndemlttels 
vor der Aushartung betrSchtllch und haben elne Abnahme der Ge- 
samtmenge des vorhandenen FUllstoffes zur Folge, was nach dem 

709832/0924 
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1 Aushflrten des Bindemittels zu vermlnderter Druckfestlgkelt fQhrt* 

Die mlttlere Korngraae der erf IndungsgemSE verwendeten 

PUllstoffe llegt im Berelch von 1 bis 5 Mlkron und 1st damlt 

5 klelner als die In den technlsch hergestellten Dentalwerkstof- 

fen. Die Verwendung groBer Mengen ultrafelner Te lichen ^ bel^ 

- -teilchen, 

splelst^else Siliciumdioxid/ln Verblndung mlt relatlv groBen 
Tellchen nit Durchmessern von 1 bis 30 Mlkron, In Dentalwerk- 
stoffen zur Zahnerhaltung 1st zwar berelts bekannt, Elne nen- 
10 nenswerte Menge solcher ultrafelner Tellchen erh5ht Jedoch die 
VlskosltSt des flUsslgen polymerlslerbaren Bindemittels be- 
trSchtllch. Infolgedessen kann elne.-n solchen Dentalwerkstoff 
kelne sehr groBe Menge an FQllstoffen zugesetzt werden. Dadurch 
errelchen solche Dentalv/erkstof fe kelne hohe Druckfestlgkelt. 

15 

Oberraschenderwelse wurde Jedoch festgestellt, daB bel der er- 

flndungsgemSB verwendeten breiten KorngrSBenvertellung und 

der daraus resultlerenden gerlngen mlttleren . Korngr5Be . dem 

Dentalwerkstoff elne groBe Menge Pilllstoff zugesetzt vxerden 

. hergestellten 

20 kann, Infolgedessen wlrd mlt den erf IndungsgemSB / Dfntalwerk- 

stoffen elne hohe Druckfestlgkelt errelcht. Der Failstoff antell 

hergestellten 

kann In den erflndungsgenfi^B / Dentalwerkstof fen 75 bis 90 Ge- 

wlchtsprozent betragen. Dies 1st Oberraschend angeslchts der 

Erwartung , daB besonders felne Tellchen das flUsslge polyme- 

25 rlslerbare Blndemlttel stark verdlcken sollten und dadurch 

die Menge an Pailstoffen, die dem Dentalwerkstoff zugesetzt 

werden kann, begrenzt wQrde, AuBerdem Ist es Uberraschend, dafl 
hergestellten 

die erflndungsgemSB /Dentalwerkstof fe die gewUnschte Transpa- 

709832/0924 
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1 renz aufwelsen, da erwartet werden mufite« dafi die Anwesenheit 
einea betr£Lchtllchen Antells von Failstofftellchen mlt elnem 
der Welleniange des slchtbaren Llchtes (etwa 0,7 Mlkron) ent- 
sprechenden Durchmesser elne betrSchtllche OpacltSt verursachen 

5 wQrde • 

Als felnkdrhlee Pailstoffe zur Verwendung In den erfindungsge- 
mflfi hergestellten Dentalwerkstoffen elgnen slch die Obllcher- 
vreise dafUr verwendeten Stoffe, die vorzugswelse eine Mohr'sche 

10 HSrte von etwa 3 bis S, besonders bevorzugt von 5 bis 7, beslt- 
zen. Spezlelle Belsplele fOr verwendbare PUllstoffe slnd kri- 
stalllner Quarz (sogenannter oC-Quarz), geschmolzenes Slllclum- 
dloxld, gemahlenes Glas, synthetlsche Slllplumdloxlde und Alu- . 
mlnliuioxld. Par die erflndungsgemSfi herzustellenden Dentalwerk- 

15 stoffe wlrd vorzugswelse cx -Quarz verwendet. 

Eln Dentalwerkstoff .nit geelgneter Transparenz, d. h. 0,2 bis 
0,5 Elnhelten der optlschen Dlchte, geraessen mlt elnem Trans- 
ralsslons-Densltometer, mufl bekanntllch elnen Brechungs Index 
20 der Failstofftellchen besltzen, der mlt dem Brechungslndex des 
gfehfirteten Blndemlttels nahezu Oberelnstlmmt , 

Das Qbllche Verfahren zur Herstellung felnkSmlger PUllstoffe 

let das Mahlen Von verhSltnlsmafiig grofien Tellchen In elner 

25 Mtthle, bis die erwUnschte. Korngr5fie errelcht Ist. Es wurde 

Jedoch festgestellt, dafi bel der Verwendung der Obllchen Mahl- 

vorrlchtunsen dieses Verfahren zur Herstellung von klelnen 

Tellchen, belsplelswelse aus Quarz, nlcht voll befrledlgt. Die 

L- _| 
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1 herk5mrallchen Mahlen bestehen aus keramlschem Material 
und elnem hohen Gehalt^ belsplelswelse 70 bis 80 

an Alumlnlumoxld, Auch die In den MUhlen verwendeten herkaram- 
lichen Mahlmlttel, wle Porzellankugeln und Korund, besltzen 

5 elnen hohen Ala-nlnlumoxldgehalt . Die ebenfalls allgemeln als 
Mahlmlttel verwendeten Pllntstelne bestehen aus Sillciumdloxld 
und enthalten Imnier Spuren von Verunrelnlgungen, Infolgedessen 
werden die herzustellenden felnen Tellchen wShrend des Mahlens 
nach dem herk'immllchen Verfahren unverraeldllch mlt Alumlnlum- 
10 oxld Oder mlt anderen Stoffen mlt elnem relatlv hohen Brechungs- 
Index verunrelnlgt • 

Elne solche Verunrelnlgung verSndert den Brechungs Index von 
Tellchen mlt elnem Durchmesser von etwa 1 Mlkron oder gr3Ber 

15 nlcht wesentllch, Der Brechungslndex der Tellchen mlt elnem 
Durchmesser von etwa 0,7 Mlkron wlrd dagegen sehr stark beeln- 
fluBt. Aus diesem Grunde elgnen slch kleine Tellchen, die In 
elner herk5mmllchen KugelmUhle hergestellt wurden, sehr schlecht 
fUr die Verwendung In Dent alwerkstof fen, da ihr Brechungslndex 

W von dem der grSfieren Tellchen, d,'h. Tellchen mlt elnem gr36e- 
rfixi Durchmesser als etwa 1 Mlkron, aus dem glelchen Material 
abwelcht. 

Urn diesen, mlt -den herkSmmllchen KugelmUhlen verbundenen 
25 Nachtell zu vermelden, werden gemajs der vorllegenden Erf In- 
dung sehr klelne ?ailstofftellchen, belsplelswelse aus Quarz^ 
nach elnem verbesserten Verfahren hergestellt, wobel Ihr Bre- 
chungslndex nlcht In unerwOnschter Welse verSndert wlrd. Dieses 

L -I 
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1 verbeaserte Verfahren kann als autogenes r^ahlen bezelchnet 

werden, d. h, das Mahlmlttel besltzt die glelche chemlsche Zu* 
samraensetzung wle das in felne Tellchen zu mahlende Material, 
AuBerdem ist das Innere der MOhle mlt elner harten und bestSn- 

5 dlgen organlschen Beschlchtung, belsplelswelse aus Polyurethan, 

ausgekleldet, die vorzugswelse frel von* Pigment en und anderen 

anorganlschen Verunrelnlgungen 1st, Das Mahlen vrlrd In trocke- 

neni Zustand durchgefQhrt , da das nasse Mahlen zu elner engeren 

Korngr5.1envertellung fOhrt^als sle far die erflndungsgemaa her- 
gestellten 

10 / Dentalwerkstoffe benStlgt wlrd, Nach dem r4ahlen werden 
die Tellchen auf elne hohe Temperatur erhltzt, urn alle mtSgll- 
Chen organlschen Verunrelnlgungen zu entfernen. 

Zur Herstellung von Quarztellchen mlt der gewOnschten Tell- 
15 chengraaenvertellung werden belsplelswelse Quarzkrlstalle mlt 
elnem Durchmesser vonetwa 0,5 bis 5 cm als Mahlalttel und ge- 
brochene Quarzfrltte als Beschlckung verwendet. Mahinlttel und 
Beschlckung werden In die MQhle gegeben, vorzugswelse In elne 
yibratlonsmahle mlt elner Innenauskleldung wle vorstehend be- 
20 schrleben, und In trockenem Zustand elnlge Stunden gemahlen* 
Danach wlrd der felrk3rnlge Quarz entnommen und auf elne hohe 
Temperatur, belsplelswelse 900°C, erhltzt. 

Die erflndungsgemSfi verwendeten felntelllgen PQllstoffe wer- 
25 den vorzugswelse mlt elnem Haftstoff bzw. Zwlschenblndemlttel 
behandelt, urn die Haftung zwlschen dem POllstoff und dem orga- 
nlschen Blndemlttel zu verbessern und die Peuchtlgkeltsaufnahme 
der CrenzflSlche zwlschen FUllstoff und Blndemlttel zu vermin- 
^ dern. Elne Anzahl derartlger Haftstoffe 1st bekannt, Bevorzugte^ 
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1 Haftstoffe slnd die oleflnlsch ungesSttlgten Organosllane, die 
belspielswelse In den US-PSen 3 066 112 und 3 ^39 533 beschrle- 
ben sind. In vorllegender Erflndung besonders bevorzugt ver-* 
wendete Haftstoffe slnd j^-Methacryloxypropyltrlmethoxysllan 

5 und Vlnyltrlniethoxysllan« 

In der US-PS 3 862 920 1st eln Verfahren zur Behandlung des 
felntelllgen Pailstoffes mlt elnem Haftstoff beschrleben, wo- 
bel ^ -MethacryloxypropyltrlTnethoxysllan in elnem Gemlsch 
von Wasser und Aceton verwendet wird. Der felnkdrnige Pilll- 
stoff wird dabel in der L5sung des Sllans suspendlert. Anschlle- 
Bend wird das Wasser und das Aceton bel elner Temperatur von 
lOO^C abdestllllert und der behandelte FOllstoff danach 2 Stun- 
den auf 125^C erhitzt, Bel elnera anderen Verfahren zur Be- 
handlung des felnkSrnlgen Pailstoffs mlt elnem Haftstoff 
Wird das Silan in Toluol belspielswelse zu elner SOprozentigen 
LOsung gelSst. Die erhaltene L5sung wird anschllefiend mlt dem 
felnkSmlgen Pailstoff vermlscht ,und das erhaltene Gemlsch wird 



bei 115^C getrocknet. 



20 



Die erflndungsgemSB hergestellten Dentalwerkstof fe^ werden nor- 
malerwelse zum Gebrauch In Pom von zwel Fasten zubereitet* Vor- 
zugswelse wird das polymerlslerbare Bindemittel in zwel gleiche 
Oder nahezu gledche Mengen getellt, der feinkSmige PUllstoff 
wird ebenfalls in zwel Mengen getellt und danach mlt den Blnde- 
mittelportlonen zu zwel Fasten ver-nischt. Eine der belden Fasten 
wird mlt dem Katalysator filr das polymerlslerbare Bindemittel 
und die andere mlt 
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1 elnem Aktlvlerungamittel versetzt. Auf dlese Veise besitzen bel- 
de Fasten ausrelchende StabllitSt und kSnnen getrennt abgepackt 
werden, Zum Gebrauch werden glelche Mengen der belden Fasten 
sorgfaitlg vermlscht und in das Loch Im Zahn elngefailt, Oas 

5 Blndemlttel hSrtet In situ aus. 

Die Beisplele erlSutern die Erfindung. Telle bezlehen sich auf 
das Gewlcht^ falls nlchts anderes angegeben ist. 

10 Belsplel l 

Roher cx-Quarz wlrd auf eine Temperatur von 1 OOO^C erhltzt 
und dann In Wasser abgeschreckt • Die erhaltene gebrochene Prltte 
wlrd sodann bel IgO^C getrocknet und danach abgektlhlt« Hlerauf 
wlrd die gebrochene Prltte In elne ausgekleldete Vibrations- 

15 mUhle mlt QuarzstOckchen mlt 0,5 bis 5 cm Durchmesser als Mahl- 
mlttel gebracht. Die Innere OberflSche der MOhle wurde vor der 
Benutzung mlt elnem Polyurethan-Hartpolymerlsat ausgekleldet • 

Die gebrochene Frltte wlrd ^B Stunden zur Verklelnerung der 
20 Korngra/ie gemahlen. Der erhaltene gepulverte Quarz wlrd 
sodann auf 900^0 erhltzt, urn organlsche Verunrelnigungen zu 
entfernen, Nach dem AbkUhlen wlrd der felnkOrnlge Pailstoff 
durch eln Nylonsleb mlt einer Maschenwelte von in Hikron ge- 
schickt. Der er.haltene pulverfarmlge Quarz besitzt die In Ta- 
25 belle I ancegebene Korngr3flenvertellung, 
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Tabelle I 



Durchmesser, u Gev,~% mlt kleinerem 

Durchmesser 



5 



10 



21 


100 


8,8 


90 


5,^ 


75 


2,5 


50 


1.7 


i|0 


0,9 


25 


0,7 


20 


0.5 


15 


0.2 


2 



15 

Hierauf werden die Ouarzteilchen zu- 
sammen mlt 4 Gewichtsprozent « bezogen auf das Gewlcht der 
Quarztellchen, elnes Verdlckungsmlttels aus kolloldera Slllcluni- 
dloxid in elnem herk3mmllchen Pulvermlscher sorgfaitls ver- 

20 mlscht. Danach wird das Gemlsch rait 8 Gewichtsprozent , bezo- 
gen auf das Gesamt gewlcht der Quarztellchen und des kollolden 
Slllclumdloxlds, elner SOprozentlgen L'Jsung von ^ -Meth- 
acryloxypropyltrlmethoxysilan In Toluol versetzt und welter 
vermlscht. Nacb sorgfaitlgera Mlschen wird die erhaltene feuchte 

25 Masse zu dUnnen Schlchten gesprCiht, bel elner Temperatur von 
115^C elne Stunde getrocknet und dann gekQhlt. 
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1 Eln Dentalwerlcstoff In Pom von zwel Fasten wlrd wle folgt 
hergestellt : 

18,8 g Triathylenglykoldlmethacrylat werden rait 2,5 g N,N-Di- 
(2-hydroxyathyl)-p-toluldln versetzt und bis zur LOsung ver- 
5 mlscht. Dadurch wird eln Blndemlttel mit elnem Gehalt an 
elnem Aktlvlerungsmlttel erhalten. Die erhaltene LSsung wlrd 
hlerauf sorgfaitlg rait i»6,5 g des Qlycldylmethacrylat-Derlvates 
von Blaphenol A (BlsGMA) vermlscht. Sodann wlrd das erhaltene 
Gemlsch mlt 525 g des vorstehenrt hergestellten feintelll- 

10 gen Pailstoffes langsara unter RUhren versetzt, bis elne glelch- 
fOmlge Paste erhalten wlrd, 

1,1 g Benzoylperoxld werden In 18,7 g Triathylenglykoldlraeth- 
acrylat gelSst. Dadurch wlrd eln Blnderaittel mlt elnem Gehalt 

15 an elnem Katalysator erhalten. Dlese LSsung wlrd hlerauf sorg- 
faitlg mlt 19,3 g ElsOMA vermlscht. Anschlleflend wlrd das er- 
haltene Gemlsch mlt elner gerlngen Menge elnes Polyroe rl sat Ions - 
Inhibitors, wle elnem substltulerten Phenol, versetzt. Sodann 
wlrd das erhaltene Gemlsch langsam mlt 525 g des vorste- 

^ hend hergestellten felntelllgen POllstoffs unter RUhren 
versetzt^ bis elne glelchfSrmige Paste erhalten wlrd. 

Oleiche Antelle der belden Fasten werden etwa 20 Sekunden lang 
sorgfaitlg genilscht. Das erhaltene Gemlsch hSrtet In etwa 2 
25 Mlnuten aus und errelcht elne hohe Druckfestlgkelt . Elne Probe 
des ausgehSrteten Dentalwerkstof fes wlrd bel elner Teraperatur 
von 37°C 2^1 Stunden In Wasser getaucht und danach auf Ihre 
Druckfestlgkelt untersucht, Es wlrd eln Wert von 3 867 kg/cm^ 
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1 gemessen* 

Belsplel 2 
Glelche Volanentelle der zwel gemSJi Belsplel 1 hergestellten 
5 Fasten werden sorgfaitlg vemlscht una sofort in elne Rlngform 
mlt 20 mm Durchmesser gegeben, die slch auf elner 250 Mlkron 
dlcken Polyesterfolle beflndet. Hierauf wird die Rlngform mlt 
elne.-n StUck dleser Polyesterfolle abgedeckt. Der erhaltene Auf- 
bau wlrd In elne Presse ilbergefQhrt und In hSchstens elner Se- 

10 kunde mlt elnem Druck von mlndestens 1 kOO kg/cm beaufschlagt « 
der mlndestens 5 Mlnuten aufrechterhalten wlrd. AnschlleAend 
wlrd der Druck aufgehoben und die Testschelbe aus der Form ent- 
nommen. Das Mlschen der Pasten, das OberfUhren des Gemlsches 
In die ?or.-n sowle die Erzeugung des Drucks von mlndestens 

15 1 ^0Q kg/cm darf hcichstens 1 Minute beanspruchen^ 

Die erhaltene Schelbe wlrd in elnem herkSmmllchen Transmissions- 
Densitometer auf Ihre Transparenz geprUfti Das Densitome- 

ter Ist mlt elnem filter fUr das sichtbare Llcht versehen und 
20 sowohl far die Nullpunktbestlmmurig als auch fUr den .OpacltSts- 
berelch von Dentalv/erkstof fen geelcht. 

hergestellten 

Die Schelbe aus dem erfindungsgem^^ / Dentalwerkstof f besltzt 
elne OpacltMt von 0^25 Slnhelten der optlschen Dlchte^ d. h. 
25 sle welst elne fQr die Verwendung als Dentalwerkstof f zur Zahn- 
erhaltung geeignete Transparenz auf. 
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] Verglelchsbel spiel 

Roher (X-Quarz wird auf 1 OOO^C erhltzt und danach In Wasser 
abgeschreckt • Die erhaltene gebrochene Prltte wlrd In elne . 
ausgekleldete Vlbratlonsmahle mlt Quarzkrlst alien als Mahlme- 
5 dlum gebracht. Die MUhle wlrd zusStzllch mlt der glelchen Menge 
Wasser wle gebrochener Prltte beschlckt* Danach wlrd die ge- 
brochene Prltte 26,5 Stunden gemahlen. Sodann wlrd der erhal* 
tene Schlamm aus der MUhle entnommen, Im GeblSseofen getrock- 
net, auf 900°C erhltzt und danach durch eln Nylonsleb mlt elner 
10 Maschenwelte von 41 Mlkron geschlckt* Der erhaltene pulverlsler- 
te Quarz hat die In Tabelle II angegebene TellchengrSBenver- 
tellung. 



Tabelle II 

15 

Durchmesser, p Gew.-I mlt klelnerem Durchmesser 



20 



25 



11 


100 




90 


5.2 


75 


"3,4 


50 


2,3 


HO 


2,0 


25 


1,6 


20 


1,1 


10 


0,8 


5 


0,7 


2 



Der gemahlene Quarz wlrd ge.-nas Belsplel 1 mlt kolloldalem 
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1 Slllclumdloxld vermlscht und mit dem Sllan-Haftmlttel behandelt. 

Die ge.Tiaa Beisplel 1 verwendeten polymerlslerbaren organlschen 
Blndemlttel kSnnen nur 317 g des vorstehend hereestellten PQll- 
5 stoffes aufnehmen, wahrend sle 525 g des dort 

hergestellten FUllstoffes aufnehmen konnten. Die Zugabe von 
zusatzlichem Pailstoff erglbt eln trockenes Gemlsch, das zur 
Verwendung als Dentalwerkstof f ungeelgnet ist. 

10 GemSfl American Dental Association Specification Nr. 9 werden 
Proben zur Besti.-nmung der Druckfestiskeit hsrgestellt. Dlese 
werden 2k Stunden bel elner Temperatur von 37°C gelagert und 
danach zerbrochen. Es erglbt slch elne Druckfestlgkelt von 
3 164 kg/cm . Nach 2U Stunden In destllllertem Wasser bel elner 

15 Temperatur von 37°C welst dieser polymerlslerte Dentalwerk- 
stof f elnen Barcol-HSrtewert von 80 auf. 

Das Vergleichsbelsplel zelgt, dafl eine enge Tellchengr-'iaen- 
verteilung des verwendeten Pailstoffes die Menge an FOllstoff, 
20 die denj Dentalwerkstoff zugesetzt T^erden kann, zwangsiauflg 
begrenzt. Die Polge davon 1st elne gerlngere Druckfestlgkelt, 
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